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S Feuilles ou bandes minces en alliage AIFeSi 

Domaine de 1'invention 

10 L'invention concerne des feuilles ou bandes minces, d'^paisseur inferieure & 200 ^im, 
et de preference & 50 \xm 9 en alliage d'aluminium au fer et au silicium, 
substantiellement exempt de manganese, ainsi qu'un proc^de de fabrication de telles 
feuilles ou bandes. Ces bandes peuvent etre obtenues par coulee semi-continue de 
plaques conventionnelle ou par coulee continue, par exemple la coulee continue entre 

15 courroies (« twin-belt casting ») ou entre cylindres (« twin-roll casting »). 

Etat de la technique 

La tendance du marche des feuilles minces en alliage d'aluminium conduit a une 
20 reduction constante des epaisseurs utilises pour une application donn^e, tout en 

exigeant des caracteristiques m£caniques elevees et une bonne formabilite. 

On utilise souvent pour les feuilles minces des alliages a tr&s faible teneur en 

manganese, comme par exemple Talliage 8111 de composition (% en poids) 

enregistr£e k V Aluminum Association : 
25 Si: 0,30 -1,1 Fe: 0,40 -1,0 Cu<0,10 Mn<0,10 

L'absence de manganese permet d'obtenir plus facilement la recristallisation au 

recuit final, mais la resistance k la rupture R m reste insuffisante pour les epaisseurs 

inferieures a 100 jam. 

II est done necessaire de developper de nouveaux alliages et/ou d'optimiser les 
30 gammes de transformation pour repondre a la demande du marche. 

Pour augmenter la resistance m^canique, il est habituel d'ajouter du manganese, 
comme par exemple dans l'alliage 8006, dont la composition enregistree a 
1' Aluminum Association est la suivante (% en poids) : 
35 Si < 0,40 Fe: 1,2-2,0 Cu<0,30 Mn : 0,30- 1,0 Mg<0,10 
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L'ajout de manganese a en effet pour resultat de durcir le materiau. Dans le cas du 
brevet US 6,517,646 de la demanderesse, les caracteristiques mecaniques obtenues 
avec un alliage de composition : Si = 0,23%, Fe = 1.26%, Cu = 0.017%, Mn = 
0.37%, Mg = 0.0032%, Ti = 0.008%, en combinaison avec une gamme de 
5 transformation favorable, conduit a une valeur de R m de 103 MPa pour une epaisseur 
de 6.6|im. 

On peut egalement ameiiorer les caracteristiques mecaniques par ajout de manganese 
en faible quantite dans des alliages de la serie 8000 charges en fer. La demande de 
10 brevet WO 02/64848 (Alcan International) decrit la fabrication par coulee continue 
de bandes minces en alliage AlFeSi contenant de 1,2 a 1,7% Fe et de 0,35 a 0,8% Si. 
On obtient une resistance m^canique elevee en ajoutant a Palliage de 0,07 k 0,20% 
de manganese. Cette addition de manganese est reconnue necessaire pour obtenir une 
faible taille de grains apres le recuit final. 

15 

Le manganese apparait done comme un dement permettant d'augmenter les 
caracteristiques mecaniques des alliages 8000. Cependant, le manganese en solution 
solide ou sous forme de fins precipes peut bloquer ou retarder la recristallisation au 
cours du recuit final. II est done necessaire de controler pr£cis£ment la precipitation 
20 des phases contenant du manganese au cours de chaque etape de la gamme, ce qui se 
revele souvent delicat. Toute derive dans la gamme de transformation a des 
consequences non negligeables sur Pefficacite du recuit final. II est done tres 
interessant de developper un alliage qui ne contienne pas de manganese, mais 
pr^sente n6anmoins des caracteristiques mecaniques elev£es. 

25 

Les brevets US 5,503,689 (Reynolds Metals) decrit un procede de fabrication d'une 
bande mince en alliage contenant de 0,30 a 1,1% Si et de 0,40 a 1,0% Fe, moins de 
0,25% Cu et moins de 0,1% Mn, par coulee continue et laminage a froid sans recuit 
intermediate. Les teneurs preferentielles en fer et silicium se situent entre 0,6 et 
30 0,75%. 

Le brevet US 5,725,695 (Reynolds Metals) decrit pour le meme domaine de 
composition une gamme avec recuit intermediate entre 400 et 440°C (750 - 825°F) 
et recuit final de recristallisation a 288°C (550°F). Le rapport des teneurs Si/Fe est 



WO 2005/010222 PCT/FR2004/001902 

3 

egal ou superieur & 1 . Dans les exemples, la resistance a la rupture maximale obtenue 
est 90 MPa (13.13 ksi), la limite d'elasticite maximale est 39.1 MPa (5.68 ksi), et 
Pallongement est 11,37% pour des epaisseurs de 46^m (0.00185'). Ces 
caracteristiques mecaniques restent encore faibles pour certaines applications. 

5 

Pour les alliages obtenus par coulee continue, il est souvent necessaire d'effectuer un 
traitement thermique k haute temperature afin de reduire la nocivite des segregations, 
en resorbant les amas de precipitation et en homogeneisant la structure dans 
l'epaisseur. L'effet d'une homogeneisation a 600°C est decrit pour l'alliage 801 1 (de 

10 composition: 0.71%Fe, 0.77%Si, 0.038%Cu, 0.006%Mn, 98.45%A1) obtenu par 
coulee entre cylindres dans Particle de Y. Birol « Centerline Segregation in a Twin- 
Roll Cast AA8011 Alloy » Aluminium, 74, 1998, pp. 318-321. On obtient une 
modification des phases precipices et une reduction des heterogeneites. La reduction 
de la segregation centrale permet par la suite de limiter la porosite des feuilles tres 

1 5 minces, et d'ameliorer leur formabilite. 

II est interessant pour des raisons economiques de limiter la temperature de 
traitement thermique. Pour un alliage 8111 de composition : 0.7%Fe, 0.7%Si, Mn < 
0,02, Zn < 0,02, Cu < 0,02, on observe un debut de transformation des phases et une 
20 recristallisation totale des 460°C, meme si un recuit a 550-580°C est necessaire pour 
obtenir une transformation plus complete (cf. M. Slamova et al. « Response of 
AA8006 and AA8111 Strip-Cast Rolled Alloys to High Temperature Annealing » , 
ICAA-6, 1998). Une homogeneisation a basse temperature est done envisageable 
pour les alliages sans manganese. 

25 

Par ailleurs, dans la transformation successive a V homogeneisation, jusqu'a de 
faibles epaisseurs, il est habituel d'introduire une etape de recuit intermediaire, afin 
d'adoucir le metal. Pour les alliages au manganese, le controle du recuit 
intermediaire necessite en general un traitement thermique a haute temperature (au- 
30 dessus de 400°C), afin d'obtenir une recristallisation. 

Pour les alliages de type 8000 sans manganese, on peut envisager de realiser un 
traitement thermique a une temperature plus basse que pour les alliages de type 8006. 
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La demande de brevet WO 99/23269 (Nippon Light Metal et Alcan International) 
decrit un precede applicable aux alliages AlFeSi contenant de 0,2 a 1% Si et de 0,3 a 
1,2% Fe, avec un rapport Si/Fe compris entre 0,4 et 1,2, dans lequel le recuit 
intermediate est effectue en deux etapes, la premiere entre 350 et 450°C, la seconde 
5 entre 200 et 330°C. Le but de ce precede est de reduire les defauts de surface de la 
feuille. Les caracteristiques mecaniques ne sont pas mentionnees. 

L'invention a pour but d'obtenir des feuilles ou bandes minces en alliage AlFeSi sans 
addition de manganese, presentant une resistance mecanique elevee, tout en 
10 conservant une bonne formabilite, avec une gamme de fabrication industrielle aussi 
economique que possible. 

Objet de l'invention 

1 5 L'invention a pour objet une feuille mince d'epaisseur comprise entre 6 et 200 jam, et 
de preference entre 6 et 50 urn, en alliage de composition (% en poids) : 
Si : 1 ,0 - 1 ,5 Fe : 1 ,0 - 1 ,5 Cu < 0,2 Mn < 0, 1 autres elements < 0,05 
chacun et < 0,15 au total, reste Al, avec de preference la condition Si/Fe > 0,95, 
presentant a l'etat recuit une resistance a la rupture R m > 110 MPa pour les 

20 epaisseurs > 9 urn, et > 100 MPa pour les epaisseurs de 6 a 9 urn. La feuille mince a, 
de preference, une limite d'eJasticite R0.2 (mesuree sur eprouvettes cisaillees) > 70 
MPa. L'allongement a la rupture est superieur aux valeurs suivantes en fonction de 
l'epaisseur de la feuille : 



Epaisseur (urn) 


A (%) superieur a 


et de preference a 


6-9 


3 


4 


9-15 


5 


7 


15-25 


10 


15 


25-50 


18 


25 


50 - 200 


20 


25 



L'alliage a, de preference, une teneur en silicium comprise entre 1,1 et 1,3% et une 
teneur en fer comprise entre 1,0 et 1,2%. 
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L' invention a egalement pour objet un procede de fabrication de bandes minces 
d'epaisseur inferieure a 200 urn en alliage Al-Fe-Si de composition (% en poids) : 
Si : 1 ,0 - 1 ,5 Fe : 1 ,0 - 1 ,5 Cu < 0,2 Mn < 0,1 autres Elements < 0,05 
5 chacun et < 0,1 5 au total, reste Al, avec de preference la condition Si/Fe > 0,95, 

comportant la preparation d'une premiere bande soit par coulee semi-continue 
verticale d'une plaque et laminage a chaud, soit par coulee continue eventuellement 
suivie d'un laminage a chaud, le laminage a froid de cette premiere bande jusqu'a 
Tepaisseur finale avec Eventuellement un recuit intermediate de 2 a 20 h a une 
10 temperature comprise entre 250 et 350°C, et de preference entre 280 et 340°C, et un 
recuit final a une temperature comprise entre 200 et 370°C. 

Description de I'invention 

15 Les feuilles ou bandes minces selon I'invention sont fabriquees a partir d'alliages 
8000 AlSiFe pratiquement exempts de manganese, avec une teneur typiquement 
inferieure a 0,1%. Les teneurs en fer et en silicium sont significativement plus 
elevees que celles des alliages 801 1 et 81 1 1, qui sont les alliages AlSiFe pour feuilles 
minces sans manganese les plus couramment utilises. Un domaine de composition 

20 preferentiel est un alliage contenant de 1 , 1 a 1 ,3% de silicium et de 1 ,0 a 1 ,2% de fer. 

Les alliages selon Pinvention doivent avoir de preference une composition telle que 
le rapport Si/Fe des teneurs respectives en silicium et en fer soit > 0,95. lis presentent 
a I'etat recuit (etat O) une resistance mecanique inhabituelle pour des alliages de 

25 cette composition, avec une resistance a la rupture R m > 110 MPa, voire 115 MPa, 
pour les epaisseurs > 9 jim et > 100 MPa pour les epaisseurs de 6 & 9 (im, et une 
limite d'elasticite conventionnelle & 0,2% R0.2 > 70 MPa. Cette resistance mecanique 
eievee n'est pas obtenue aux depens de la formabilite, car, par rapport aux alliages 
8011 ou 8111, les allongements sont au moins les memes, et les pressions 

30 d'eclatement sont augmentees. 

Ces proprietes mecaniques eievees sont obtenues aussi bien pour des bandes 
produites a partir de plaques obtenues par coulee semi-continue verticale 
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conventionnelle et laminees a chaud, que pour des bandes issues de coulee continue, 
soit entre courroies (« belt casting »), soit entre cylindres (« roll casting »). La coulee 
continue entre courroies est suivie egalement d'un laminage a chaud. 

5 Us bandes laminees a chaud ou brutes de coulee dans le cas de la coulee continue 
entre cylindres sont eventuellement soumises a une homogeneisation basse 
temperature (entre 450 et 500°C) pour reduire la segregation centrale qui peut etre 
source d'une reduction de la formabilite a epaisseur finale. Ce traitement thermique 
basse temperature est suffisant pour resorber les segregations centrales eventuelles 

10 dans ces alliages sans manganese. Les bandes sont ensuite laminees a froid, soit 
jusqu'a l'epaisseur finale, soit jusqu'a une 6paisseur intermediaire comprise entre 0,5 
et 5 mm, a laquelle elles sont soumises a un recuit intermediaire. Contrairement aux 
alliages contenant du manganese, il est possible d'effectuer ce recuit intermediaire a 
une temperature relativement basse, comprise entre 250 et 350°C, et de preference 

15 entre 280 et 340°C, pendant une duree superieure a 2 h. Un tel domaine de 
temperature, bien que decrit dans la litterature, notamment dans la demande de 
brevet WO 02/064848 mentionnee plus haut, se situe en dessous du domaine habituel 
qui est au-dessus de 400°C. 

20 La demanderesse a constate que 1 'application a un alliage AlFeSi, plus 
particulierement de composition telle que Si/Fe > 0,95, de traitements thermiques 
basse temperature, avec eventuellement la suppression du recuit intermediaire 
lorsque c'est techniquement possible, conduisait a une resistance mecanique 
nettement amelioree, d'au moins 15% par rapport au recuit intermediaire habituel. 

25 Cette resistance mecanique superieure est obtenue tout en ameliorant la formabilite 
mesuree par la pression d'eclatement ou la hauteur de d6me selon la norme ISO 
2758. 

Le recuit final s'effectue a une temperature comprise entre 200 et 370°C pour une 
30 duree comprise entre 1 et 72 h. Les durees du recuit sont conditionnees par la qualite 
du degraissage de la feuille. On obtient apres recuit final une structure a grains fins, 
avec une taille moyenne de grain, mesuree par analyse d'images au microscope 
electronique a balayage, inferieure a 3 urn. 
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La conjonction d'une homogSneisation & basse temperature ou d'une absence 
d'homogeneisation et d'un recuit intermediate a basse temperature ou totalement 
supprime, en plus de son avantage economique, se revele favorable a Pobtention 
5 d'une fine taille de grains. La taille de grains est reduite d'environ 30% par 
comparaison avec des traitements thermiques & plus haute temperature, ce qui 
conduit done a une augmentation des caracteristiques mecaniques R0.2 et R m , qui, 
pour les epaisseurs minces, sont li£es au nombre de joints de grains. Ce gain ne se 
fait pas au detriment de 1'allongement, car P augmentation du nombre de grains dans 
10 Pepaisseur limite aussi le risque d'endommagement localise dans un ou deux grains 
uniques de P6paisseur de la feuille. 

Les feuilles minces selon Pinvention sont particulterement adaptees aux applications 
necessitant a la fois une bonne resistance mecanique et une formabilite 61ev6e, 
15 comme par exemple la fabrication de complexes multicouches, notamment pour les 
opercules d'emballages de produits frais, de coiffes de surbouchage ou d'aluminium 
menager. 

Exemples 

20 

Exemple 1 

Dans le but de montrer Tinfluence de la composition de Palliage, on a fabriqu£, en 
coulee continue entre cylindres, deux bandes d'epaisseur 6,1 mm en alliages A selon 
25 I'invention et B de type 81 1 1, de composition (% en poids) indiquee au tableau 1 : 

Tableau 1 



All. 


Si 


Fe 


Cu 


Mn 


Mg 


Cr 


Ti 


B 


A 


1,17 


1,11 


0,001 


0,003 


0,0004 


0,0007 


0,006 


0,0005 


B 


0,7 


0,7 


0,001 


0,003 


0,0005 


0,001 


0,007 


0,0005 
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Les bandes ont 6t6 laminees a froid jusqu'a 1'epaisseur 2 mm, puis soumises a un 
recuit interm&iiaire de 5 h a 320°C. Les bandes ont ensuite ete laminees a froid en 
plusieurs passes jusqu'a Pepaisseur finale de 38 urn. Elles ont ensuite 6t6 soumises a 
un recuit final de 40 h a 270°C. 

5 

On a mesure dans chaque cas les caracteristiques mecaniques : resistance a la rupture 
R m (en MPa), limite d'elasticite conventionnelle a 0,2% R 02 et allongement A (en %) 
selon la norme NF-EN 546-2, ainsi que la pression d'^clatement a Pair Pe (en kPa) 
mesuree selon la norme ISO 2758 et la hauteur de dome Hd (en mm). Les resultats 
10 sont indiques au tableau 2 : 



Tableau 2 



Alliage 


Rm (MPa) 


Ro.2 (MPa) 


A(%) 


Pe (kPa) 


Hd 


A 


123 


76 


30 


394 


9,2 


B 


104 


54 


15,8 ; 


284 


6,6 



15 On constate que, contrairement a Palliage B de type 81 1 1, la resistance a la rupture 
de la bande en alliage A est largement superieure a 1 10 MPa, et la limite elastique 
superieure a 70 MPa. De plus, la pression d'eclatement et Pallongement sont 
£galement superieurs, de sorte que cet alliage est a la fois resistant et formable. 

20 Exemple 2 

On a coule en coulee continue entre cylindres une bande en alliage A de l'exemple 1 
d'epaisseur 6,1 mm. La bande a 6x6 ensuite laminae a froid jusqu'a Pepaisseur de 2 
mm. Une partie de la bande a ete soumise a un recuit intermediate habituel pour un 
25 alliage de ce type de 5 h a 500°C. L'autre partie de la bande a subi un recuit 
intermediaire selon Pinvention de 5 h a 320°C. Les deux parties de la bande ont 
ensuite ete laminees a froid en plusieurs passes jusqu'a l'^paisseur finale de 10,5 jim. 
Elles ont ensuite ete soumises a un recuit final de 40 h k 270°C. 
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On a mesur6 les memes proprietes que dans Pexemple 1, dont les valeurs sont 
indiquees au tableau 3 : 



Tableau 3 

5 



Recuit inter 


Rm(MPa) 


R0.2 (MPa) 


A(%) 


Pe (kPa) 


Hd (mm) 


470°C 


99 


63 


7,3 


71 


5,1 


320°C 


117 


84 


8,1 


92 


5,7 



On constate que l'abaissement de la temperature du recuit intermediate conduit a la 
fois a une augmentation de la resistance mecanique, de Pallongement, de la 
resistance a l'eclatement et de la formabilite. 
10 La taille moyenne de grain, mesuree par analyse d'images au MEB, est de 3,6 |im 
pour le recuit a 470°C, et de 2,3 |im pour le recuit a 320°C. L'augmentation des 
caracteristiques mecaniques pour le recuit a basse temperature est done liee a une 
reduction de la taille de grains obtenue apres recuit final. 



15 



1 
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Revendications 



5 1. Feuille ou bande mince d'epaisseur comprise entre 6 et 200 ^m, et de 

preference entre 6 et 50 Jim, en alliage de composition (% en poids) : 
Si : 1 ,0 - 1 ,5 Fe : 1 ,0 - 1 ,5 Cu < 0,2 Mn < 0,1 autres elements 
< 0,05 chacun et < 0,15 au total, reste Al, pr^sentant a l'etat recuit une 
resistance a la rupture R m > 110 MPa pour les epaisseurs > 9 ^im, et > 100 

] 0 MPa pour les dpaisseurs de 6 a 9 urn. 



2. Feuille ou bande mince selon la revendication 1, caracterisee en ce qu'elle 
presente a l'etat recuit une resistance a la rupture Rm > 115 MPa pour les 
epaisseurs > 9 pm. 

15 

3. Feuille ou bande mince selon l'une des revendications 1 ou 2, caracterisee en 
ce qu'elle presente a l'etat recuit une limite d'elasticite R 0 ,2 > 70 MPa. 



4. Feuille ou bande mince selon l'une des revendications 1 a 3, caracterisee en 
20 ce qu'elle presente un allongement a la rupture A en fonction de P6paisseur : 



Epaisseur (|am) 


A (%) superieur a 


et de preference a 


6-9 


3 


4 


9-15 


5 


7 


15-25 


10 


15 


25-50 


18 


25 


50 - 200 


20 


25 



25 



5. Feuille ou bande mince selon l'une des revendications 1 a 4, caracterisee en 
ce que l'alliage a une composition telle que Si/Fe > 0,95. 
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6. Feuille ou bande mince selon Pune des revendications 1 a 5, caracterisee en 
ce que l'alliage a une teneur en silicium comprise entre 1,1 et 1,3% et une 
teneur en fer comprise entre 1 ,0 et 1,2%. 



5 7. Procede de fabrication de bandes minces d'£paisseur inferieure a 200 |im en 

alliage Al-Fe-Si de composition (% en poids) : 

Si : 1 ,0 - 1 ,5 Fe : 1 ,0 - 1 ,5 Cu < 0,2 Mn < 0,1 autres elements < 
0,05 chacun et < 0,1 5 au total, reste Al, 

comportant la preparation d'une premiere bande soit par coulee semi- 
10 continue verticale d'une plaque et laminage a chaud, soit par coulee continue 

eventuellement suivie d'un laminage a chaud, le laminage a froid de cette 
premiere bande jusqu'a 1'epaisseur finale avec eventuellement un recuit 
intermediate a une temperature comprise entre 250 et 350°C, et de 
preference entre 280 et 340°C, et un recuit final a une temperature comprise 
15 entre 200 et 370°C. 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que l'alliage a une 
composition telle que Si/Fe > 0,95. 

20 9. Procede selon l'une des revendications 7 ou 8, caracterise en ce qu'avant 

laminage a froid, la premiere bande est soumise a une homog£neisation a une 
temperature comprise entre 450 et 500°C. 

10. Procede selon Tune des revendications 7 a 9, caracterise en ce que la bande 
25 est prepare par coulee continue entre cylindres. 



